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(57) Abstract 



The invention concerns the selection of an ultrafine natural calcium carbonate, optionally treated with one or several fatty acids or one 
or several salts or mixtures thereof, and its use as rheology regulator for polymer compositions. The BET specific surface area according 
to ISO standard 4652 is 14 to 10 m^/g, and the oil absorption is higher than 16 measured according to the ISO 787-V standard (Rub-out 
method). The use of said ultrafine calcium carbonate enhances the conditions for mixing the constiments and manufacturing as well as the 
properties of the end product. 

(57) Abrdg^ 

L'invention conceme la selection d*un carbonate de calcium nature) broy6 a une grande finesse, 6ventuellement traitd avec un 
ou plusieurs acides gras ou un ou plusieurs de leurs sels ou leurs melanges, et son utilisation comme rdgulateur de rhdologie pour les 
compositions polym^riques. La surface sp6cifique est de 14 ^ 30 mVg mesur^e selon la m€thode B.E.T, norme ISO 4652, et la prise d'huile 
est sup6rieure ^ 16 mesurde selon la norme ISO 787-V (Rub-out method). On am61iore les conditions du melange des constituants et de 
la fabrication, ainsi que les propri6t6s du produit final. 



UNIQUEMENT A TITRE D'INFORMATION 

Codes utilises pour identifier les Etats parties au PCT. sur les pages de couverture des brochures publiant des demandes 
Internationales en vertu du PCT. 



AL 


Albanie 


ES 


Espagne 


LS 


Lesotho 


SI 


Slov^nie 


AM 


Ann6nie 


Ft 


Finiande 


LT 


Lituanie 


SK 


Slovaquie 


AT 


Autriche 


FR 


France 


LU 


Luxembourg 


SN 


Senegal 


AU 


Austral ie 


GA 


Gabon 


LV 


Lettonie 


SZ 


Swaziland 


AZ 


AzerbaTdjan 


GB 


Royaumc-Uni 


MC 


Monaco 


TD 


Tchad 


BA 


Bosnie-Herzdgovine 


GE 


G6orgic 


MD 


R6publique de Moldova 


TG 


Togo 


BB 


Barbade 


GH 


Ghana 


MG 


Madagascar 


TJ 


Tadjikistan 


BE 


Belgique 


GN 


Guin6e 


MK 


Ex-R6publique yougoslave 


TM 


TuTkm6nisian 


BF 


Burkina Faso 


GR 


Grfecc 




de Macddoine 


TR 


Turquie 


BG 


Bulgarie 


HU 


Hongrie 


ML 


Mali 


TT 


Trinitd-et-Tobago 


BJ 


B6nin 


IE 


Irlande 


MN 


Mongol ie 


UA 


Ukraine 


BR 


Brdsil 


IL 


Israfil 


MR 


Mauritanie 


UG 


Ouganda 


BV 


Bdlarus 


IS 


Tslande 


MW 


Malawi 


US 


Btats-Unis d*Am6rique 


CA 


Canada 


IT 


Italic 


MX 


Mcxiquc 


UZ 


Ouzb^kistan 


CF 


R6publique cenlrafricaine 


JP 


Japon 


NE 


Niger 


VN 


Viet Nam 


CG 


Congo 


KE 


Kenya 


NL 


Pays-Bas 


VU 


Yougoslavie 


CH 


Suisse 


KG 


Kirghizistan 


NO 


Norvfege 


zw 


Zimbabwe 


CI 


Cate d'lvoire 


KP 


Rdpublique populaire 


NZ 


Nouvelle-Zdlande 






CM 


Cameroun 




ddmocratique de Cor6c 


PL 


Pologne 






CN 


Chine 


KR 


R^publique de Corfc 


PT 


Portugal 






CU 


Cuba 


KZ 


fCazakstan 


RO 


Roumanie 






CZ 


R^publique ichfequc 


LC 


Sainte-Lucie 


RU 


F^d6ration dc Russie 






DE 


Allemagne 


LI 


Liechtenstein 


SD 


Soudan 






DK 


Danemark 


LK 


Sri Lanka 


SE 


Sufcde 






EE 


Estonic 


LR 


Liberia 


SG 


Singapour 







wo 00/20336 PCT/IB99/01625 



NOUVEAUX REGULATEURS DE RHEOLOGIE DU TYPE CARBONATES DE CALCIUM NATURELS BROYES 
EVENTUELLEMENT TRAITES AVEC UN ACIDE GRAS OU SON SEL ET LEUR APPLICATION 

5 

La presente invention conceme le secteur technique des mastics, des enduits, des 
adhesifs, des plastisols, ou encore des caoutchoucs. 

10 On connait, dans le domaine, des compositions polymeriques chargees ou non, par 
exemple, les polyurethannes a terminaison silane qui sont utilises comme mastics ou 
adhesifs durcissables a I'humidite. 

En presence d'humidite, les groupes silane terminaux subissent de maniere connue une 
15 reaction d'hydrolyse et de condensation, II se forme alors un reseau stable siloxane (Si- 
O-Si). 

De tels produits ont de nombreuses applications dans divers domaines industriels tels 
que rindustrie du transport et du batiment. 

20 

On a done recherche des formulations de plus en plus sophistiquees, notamment du type 
« mono-composant », et capables de s'appliquer sur divers substrats posant des 
problemes de plus en plus difficiles a resoudre. 

25 La composition de ce type de formulations comprend une ou plusieurs charges qui 
peuvent etre un ou des carbonates de calcium habituellement qualifies de « fins ». 

II a ete decouvert selon Tinvention que, de maniere surprenante, la selection d'un 
carbonate de calcium naturel broye a une grande finesse, qui sera decrit ci-dessous, ou de 

30 ce carbonate de calcium traite egalement comme decrit ci-dessous, permet d'atteindre un 
ensemble inegale de proprietes satisfaisantes pour le produit final. On peut notamment 
citer une bonne adaptabilite a T adherence sur des nombreux types de substrats, comme 
certains plastiques difficiles, y compris sans couche primaire ou « primer » prealable, 
une reduction de la quantite necessaire de polymere (et done une reduction du cout 

35 matieres), ou encore une reduction notable du temps de melange (pouvant atteindre un 
facteur 1/2 pour chaque etape, ce qui presente un grand interet economique evident). 

II est encore plus surprenant de constater que cette amelioration remarquable d'un 
ensemble de proprietes du produit final ne s'effectue pas, comme I'homme du metier le 
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prevoyait logiquement, au detriment des proprietes mecaniques finales, ou de proprietes 
comme la resistance aux agents chimiques ou aux rayons UV ou proprietes analogues 
demandees classiquement a de tels agents. 

5 On connait egalement les formulations de type plastisol a base de polychlorure de vinyle 
(PVC). 

On rappellera ici qu'un plastisol designe une suspension d'une ou plusieurs resines de 
PVC dans un plastifiant iiquide ainsi que des adjuvants tels que charges minerales, 
10 stabilisants, pigments mineraux et/ou organiques, agents d' expansion, promoteurs 
d' adherence, fluidifiants et autres. 

Apres gelification thermique, le plastisol prend I'aspect d'une masse compacte plus ou 
moins souple. 

15 Une des charges minerales habituellement utilisee consiste en un carbonate de calcium 
synthetique obtenu par voie chimique (carbonate de calcium precipite : FCC) comme par 
exemple le produit Winnofil SPT Premium^" de Zeneca. 

Selon rinvention, il est propose d'utiliser comme matiere minerale regulatrice de 
20 rheologie, un carbonate de calcium naturel broye a une grande finesse en presence ou 
non d'agent dispersant. Ce carbonate de calcium naturel est choisi parmi la craie, la 
calcite, le marbre, seul ou en melange, ou parmi ces memes carbonates de calcium traites 
a I'aide d'au moins un acide gras ou son sel ou leur melange et preferentiellement a 
I'aide d'acide stearique ou son sel tel que notamment le stearate de calcium, de 
25 magnesium, de zinc et tres preferentiellement a I'aide de T acide stearique ou son sel de 
calcium, le tout comme decrit plus en detail ci-dessous. 

Le produit, regulateur de rheologie, selon Tinvention est caracterise en ce qu'il s'agit 
d'un carbonate de calcium naturel, de surface specifique de Tordre de 14 a 30 mVg, de 
30 preference 16 a 24 mVg, et tres preferentiellement de I'ordre de 20 mVg mesuree selon la 
methode B.E.T. norme ISO 4652. 

Ce carbonate est eventuellement traite par au moins un acide gras ou son sel ou leur 
melange, acide qui est un acide contenant 10 a 24 atomes de carbone, et plus 
35 particulierement de Tacide stearique ou son sel tel que notamment le stearate de calcium, 
de magnesium, de zinc et tres preferentiellement a I'aide de 1' acide stearique ou son sel 
de calcium, de preference a raison de 0,01 % a 5 % en poids et plus preferentiellement de 
1 % a 4 % en poids. 
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On notera ici que par acide stearique on entend les acides steariques de qualite 
industrielle composes principalement de 50 % a 70 % d 'acide octadecanoique et de 30 % 
a 50 % d'acide hexadecanoique. 

5 Un avantage original du produit selon T invention est que ce produit est un carbonate de 
calcium qui remplit une fonction de regulateur de rheologie, Cette fonction est 
habituellement devolue aux polymeres et aux additifs contenus dans la formulation 
polymerique tels que par exemple les depresseurs de viscosite et la Demanderesse a ete 
surprise de la voir remplie par un produit de type matiere de charge minerale naturelle de 
10 grande finesse. 

Le produit selectionne selon Tinvention consiste en un carbonate de calcium naturel 
broye tres finement en presence ou non d'aeent disoersant et eventuellement traite nar au 
moins un acide gras ou son sel ou leur melange. 

15 

Une autre de ses caracteristiques reside dans sa prise d'huile qui est superieure a 16, 
mesuree selon la norme ISO 787-V (Rub-out method). 

Un carbonate de calcium de surface specif ique de 19 a 26 mVg a ete decrit dans le brevet 
20 EP 0 795 588. II est connu selon ce document comme pigment apportant de la brillance 
et de Topacite dans le domaine du papier. Ce domaine d' application est totalement 
different. Au surplus, une telle fonction est totalement differente de celle d'une action de 
regulateur de rheologie, et rien ne suggerait ni la fonction mise en lumiere par 
r invention, ni le fait que cette nouvelle application pouvait conduire a un ensemble 
25 surprenant de proprietes presentant un tres grand interet economique. 

L'invention concerne encore Tutilisation, comme regulateur de rheologie pour la 
preparation de mastics ou enduits, d'adhesifs, de plastisols ou encore de caoutchoucs, de 
ces carbonates de calcium naturels broyes a une tres grande finesse, eventuellement 

30 traites a Taide d'au moins un acide gras ou son sel notamment de calcium, de 
magnesium, ou de zinc ou leur melange. Get acide qui est un acide contenant 10 a 24 
atomes de carbone, est plus particulierement T acide stearique ou son sel tel que 
notamment le stearate de calcium, de magnesium, de zinc et tres preferentiellement 
Tacide stearique ou son sel de calcium. Le traitement s'effectue de preference a raison de 

35 0,01 % a 5 % en poids et plus preferentiellement de 1 % a 4 % en poids d'au moins un 
acide gras ou son sel ou leur melange. 

L'invention concerne encore Tutilisation des dispersions ou suspensions, dans un milieu 
organique, de ces carbonates de calcium, traites ou non traites, comme regulateur de 
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rheologie pour la preparation de mastics ou enduits, d'adhesifs, de plastisols ou encore 
de caoutchoucs. 

L' invention concerne enfin les compositions polymeriques de plastisols, de mastic ou 
5 enduit, d'elastomere ou de caoutchouc contenant, comme regulateur de rheologie, lesdits 
carbonates de calcium naturels broyes a une tres grande finesse, eventuellement traites a 
Taide d'au moins un acide gras ou son sel ou leur melange. 

D*autres caracteristiques et avantages de Tinvention seront mieux compris a la lecture de 
10 la description et des exemples qui vont suivre. Ces exemples ne sauraient representer un 
quelconque aspect limitatif de T invention. 

Dans les exemples, les produits presentent les caracteristiques suivantes : 
15 PRODUIT A : 

Charge de Tart anterieur, constitute d'un carbonate de calcium naturel de type craie, 
broye et seche, non traite, de diametre moyen de grain 0,67 micrometre mesure a I'aide 
du Sedigraph 5100 de la societe Micromeritics, de surface specifique 11 m7g mesuree 
selon la methode B.E.T. norme ISO 4652 . 

20 

PRODUIT B : 

Regulateur de rheologie selon I'invention, constitue d'un carbonate de calcium naturel 
de type craie, broye et seche, non traite, de diametre moyen de grain 0,60 micrometre 
mesure a Taide du Sedigraph 5100 de la societe Micromeritics, de surface specifique 
25 19,5 mVg mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652 et de prise d'huile egale a 
18,75 mesuree selon la norme ISO 787-V (Rub-out method). 

PRODUIT C : 

Regulateur de rheologie selon T invention, constitue d'un carbonate de calcium naturel 
30 de type calcite urgonien, broye en voie humide et seche, non traite, de diametre moyen 
de grain 0,44 micrometre mesure a I'aide du Sedigraph 5100 de la societe Micromeritics, 
de surface specifique de 16,5 mVg mesuree selon la methode B.ET. norme ISO 4652 el 
de prise d'huile egale a 20 mesuree selon la norme ISO 787-V (Rub-out method), 

35 PRODUIT D : 

Regulateur de rheologie selon T invention, constitue d'un carbonate de calcium naturel 
de type craie, broye en voie humide et seche, traite par la mise en oeuvre de 3 % en poids 
d'acide stearique, de diametre moyen de grain 0,59 micrometre mesure a I'aide du 
Sedigraph 5100 de la societe Micromeritics, de surface specifique, apres traitement, 
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egale a 16 mVg mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652 el de prise d'huile, 
apres traitement, egale a 16,3 mesuree selon la norme ISO 787- V (Rub-out method). 

PRODUIT E : 

5 Regulateur de rheologie selon T invention, constitue d'un carbonate de calcium naturel 
de type calcite urgonien, broye en voie humide et seche, non traite, de diametre moyen 
de grain 0,58 micrometre mesure a Taide du Sedigraph 5100 de la societe Micromeritics, 
de surface specif ique de 14,4 mVg mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652 et 
de prise d'huile egale a 17,9 mesuree selon la norme ISO 787-V (Rub-out method). 

10 

PRODUIT F : 

Regulateur de rheologie selon T invention, constitue d'un carbonate de calcium naturel 

i^vr«^£> ^vr^;^ K*-<^YrA un^f^ ViiimiHp* cpr»V*A tT?»itp 5*11 mnv^^Ti Hp 1 ^ p.n nniHQ H'ariHf* 

stearique, de granulometrie resultante egale a 96 % < 1 micrometre et 39 % < 0,2 
15 micrometre mesure a I'aide du Sedigraph 5000 de la societe Micromeritics, de surface 
specifique, apres traitement, egale a 28 mVg mesuree selon la methode B.E.T. norme 
ISO 4652 et de prise d'huile, apres traitement, egale a 19,5 mesuree selon la norme ISO 
787-V (Rub-out method). 

PRODUIT G : 

Regulateur de rheologie selon Tinvention, constitue d'un carbonate de calcium naturel 
de type craie, broye en voie humide et seche, non traite, de surface specifique 22 mVg 
mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652 et de prise d'huile egale a 19,4 
mesuree selon la norme ISO 787-V (Rub-out method). 

PRODUIT H : 

Charge de Tart anterieur constituee d'un carbonate de calcium precipite commercialise 
par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT^". 

30 PRODUIT I : 

Charge de Tart anterieur, constituee d'un carbonate de calcium naturel de type craie, 
broye en voie humide et seche, traite au moyen de 1 % d'acide stearique, de diametre 
moyen egal a 1,4 micrometre mesure a Taide du Sedigraph 5100 de la societe 
Micromeritics et de surface specifique egale a 6 mVg mesuree selon la methode B.E.T. 
35 norme ISO 4652. 

PRODUIT J : 

Charge de Tart anterieur, constituee d'un carbonate de calcium naturel de type craie, 
broye en voie humide et seche, traite par la mise en oeuvre de 1 % en poids d'acide 



20 



25 
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stearique, de diametre moyen egal a 1 micrometre mesure a I'aide du Sedigraph 5100 de 
la societe Micromeritics et surface specifique 10 mVg mesuree selon la methode B.E.T. 
norme ISO 4652. 

PRODUITK: 

Charge de Tart anterieur constituee d'un carbonate de calcium precipite traite 
commercialise par la societe Solvay sous le nom de Socal U1S2. 

EXEMPLE 1 : 

Cet exemple concerne Tutilisation de carbonates de calcium comme regulateur de 
rheologie pour la preparation de plastisols. 

On a teste dans ces essais le remplacement du carbonate de calcium synthetique obtenu 
par precipitation, de Tart anterieur, ou carbonate de calcium precipite (PCC) par le 
carbonate de calcium naturel specifique selon T invention. 

Dans une formulation type plastisol a base de PVC (chlorure de polyvinyle) ne contenant 
pas de carbonate de calcium, on a cherche a comparer T influence de la substitution de 
50 % a 100 % de la charge minerale habituellement utilisee a savoir un carbonate de 
calcium precipite par un carbonate de calcium naturel broye a une grande finesse selon 
r invention. 

Pour ce faire, on melange avec 75 g de plastisol non charge, le carbonate de calcium a 
tester dans un recipient de 7 cm de diametre et on homogeneise a la spatule. On procede 
ensuite a la mise en dispersion du melange durant 2 minutes a I'aide d'un appareillage de 
melange de laboratoire « Pendraulik LD50, le diametre du disque de mise en 
dispersion etant de 5 cm, la vitesse de rotation du disque etant 2700 tr/min (reglage 
manuel en position 3). 

La mise en dispersion etant terminee, on effectue la mesure de viscosite a I'aide de 
Tappareillage « Rheomat 120 »^", appareil de mesure selon la norme DIN 125, a 20*'C. 

Essai n"* 1 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre 20 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT^" (produit H) et 5 g 
de carbonate de calcium naturel vendu sous le nom Juraperle^" BS par la societe 
Juraweiss. 
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Essai 2 : 

Get essai illustre Tart anterieur et met en oeuvre 13 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT'" (produit H) et 12 g 
du produit A selon 1' invention. 

Essai n"" 3 : 

Get essai illustre Tinvention et met en oeuvre 25 g du produit B selon Tinvention. 
Essai n° 4 : 

Get essai illustre Tart anterieur et met en oeuvre 20 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT'" (produit H). 

Get essai illustre 1' invention et met en oeuvre lOg d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT'" (produit H) et 15 g 
du produit D selon T invention. 

Essai n*^ 6 : 

Get essai illustre Tinvention et met en oeuvre 10 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT'" (produit H) et 15 g 
du produit C selon I'invention. 

Essai n^ 7 : 

Get essai illustre I'invention et met en oeuvre 13 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT""' (produit H) et 12 g 
du produit E selon T invention. 

Essai n° 8 : 

Get essai illustre I'invention et met en oeuvre 10 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT^"" (produit H), 5 g de 
carbonate de calcium naturel vendu sous le nom Juraperle^" BS par la societe Juraweiss 
et 10 g du produit D selon I'invention. 

Essai n° 9 : 

Get essai illustre I'invention et met en oeuvre 10 g d'un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Zeneca sous le nom de Winnofil SPT'" (produit H), 5 g de 
carbonate de calcium naturel vendu sous le nom Juraperle""** BS par la societe Juraweiss 
et 10 g du produit E selon I'invention. 
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EssaijnllO : 

Cet essai illustre T invention et met en oeuvre, pour un melange avec 72 g de plastisol, 
10 g d'un carbonate de calcium precipite commercialise par la societe Zeneca sous le 
nom de Winnofil SPT^" (produit H), 5 g de carbonate de calcium naturel vendu sous le 
nom Juraperle^" BS par la societe Juraweiss et 13 g du produit E selon I'invention. 

Lxs resultats des mesures de viscosite en fonction de la vitesse d'ecoulement selon la 
norme DIN 125 a 20*^0 sont rassembles dans les tableaux la et lb ci-apres. 
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TABLEAU la 



C 
O 
M 
P 
O 
S 
I 

T 
I 

\j 
N 



R 
H 
E 
O 
L 
O 
G 
I 
E 





Art 
anterieur 


Art 
anterieur 


Invention 


Art 
anterieur 


Invention 


ESSAI n° 


1 


2 


3 


4 


5 


Plastisol non charge (en g) 


75,00 


75,00 


75,00 


75,00 


75,00 ' 


PCC(en g) 


20,00 


13,00 


- 


25,00 


10,00 


Juraperle^" BS (en g) 


5,00 


- 


- 


- 


- 


Produit A (en g) 


- 


12,00 


- 


- 


- 


Produit B (en g) 


- 


- 


25,00 


- 


- 


Produit D (en g) 


- 


- 


- 


- 


15,00 


Poids du melange (en g) 


100,00 


100,00 


100,00 


100,00 


100,00 


Viscosite mPa.s 


Essai n** 


Essai n° 


Essai n° 


Essai n° 


Essai n*" 


Vitesse d'ecoulement s"^^^ 


1 


2 


3 


4 


5 


20 


18200 


17700 


15200 


17600 


17100 


40 


10040 


9650 


8430 


9900 


9650 


60 


7260 


7100 


6280 


7200 


7100 


80 


5890 


5730 


5170 


5850 


5700 


100 


5100 


4880 


4390 


5000 


4800 


120 


4490 


4380 


3980 


4450 


4350 


140 


4100 


4020 


3550 


3990 


3990 


160 


3780 


3650 


3310 


3650 


3650 


180 


3460 


3400 


3110 


3400 


3380 


200 


3320 


3220 


2950 


3190 


3170 


220 


3140 


3030 


2780 


3110 


3000 


240 


3000 


2870 


2620 


2890 


2820 


260 


2870 


2760 


2520 


2740 


2700 


280 


2760 


2680 


2420 


2610 


2600 


300 


2660 


2570 


2350 


2490 


2490 
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TABLEAU lb 



C 
O 
M 
P 
O 
S 
I 
T 
I 

O 
N 



R 
H 
E 
O 
L 
O 
G 
I 

E 





Invention 


Invention 


Invention 


Invention 


Invention 


ESSAI n** 


6 


7 


8 


9 


10 


Plastisol non charge (en g) 


75,00 


75,00 


75,00 


75,00 


72,00 


PCC(en g) 


10,00 


13,00 


10,00 


10,00 


10,00 


Juraperle^" BS (en g) 


" 




5,00 


5,00 


5,00 


Produit C (en g) 


15,00 


- 


- 


- 


- 


Produit D (en g) 


- 


- 


10,00 


- 


- 


Produit E (en g) 


- 


12,00 


- 


10,00 


13,00 


Poids du melange (en g) 


100,00 


100,00 


100,00 


100,00 


100,00 


Viscosite mPa.s 


Essai n° 


Essai n° 


Essai n° 


Essai n° 


Essai n° 


Vitesse d'ecouiement s"^ 


6 


7 


8 


9 


10 


20 


12700 


17300 


13100 


12500 


17000 


40 


7280 


9450 


7600 


7160 


9500 


60 


5360 


6950 


5630 


5250 


7030 


80 


4430 


5600 


4850 


4330 


5580 


100 


3820 


4830 


4040 


3780 


4800 


120 


3400 


4230 


3600 


3300 


4320 


140 


3110 


3950 


2290 


3000 


3790 


160 


2860 


3550 


3040 


2770 


3550 


180 


2680 


3260 


2850 


2590 


3280 


200 


2520 


3110 


2680 


2480 


3080 


220 


2400 


2910 


2550 


2320 


2950 


240 


2290 


2790 


2430 


2200 


2800 


260 


2190 . 


2670 


2340 


2130 


2710 


280 


2120 


2580 


2250 


2050 


2610 


300 


2040 


2490 


2180 


1970 


2490 
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La lecture du tableau permet de voir que Tutilisation du carbonate de calcium selon 
rinvention permet de reguler le comportement rheologique de la composition plastisol, 
meme lorsque 100 % du carbonate de calcium precipite a ete remplace par le carbonate 
de calcium selon T invention. 



EXEMPLE 2 : 



Get exemple concerne I'etude des proprietes mecaniques classiques conferees par le 
10 produit F selon Tinvention, soit une craie naturelle broyee de maniere a obtenir une 
surface specifique de 28 m7g, a des melanges a base de PVC plastifie, en comparaison 
des melanges charges a I'aide de carbonates de calcium naturels bien connus de Fart 
aiiiciicui. 



15 Pour chacun des essais, on a realise le melange suivant : 



PVC « SOLVIC 239 D » commercialise par la societe Solvay 100 

Phtalate de dioctyle (Jayflex'" DOP de Exxon) 50 

Sulfate dibasique de plomb 1 

20 Sulfate tribasique de plomb 2 

Charge a tester 80 



Prevaration de la composition : 

25 

Les melanges sees ou « dry-blends » sont prepares au melangeur adiabatique 
« GUEDU »^*', a lOO'^C durant une periode de 15 minutes. Les melanges sont ensuite 
gelifies sur cylindres a 150*'C au malaxeur a cylindre. Pour tous les melanges, cette 
operation s'est effectuee en 12 minutes. 

30 

Des plaques de 90 x 90 x 2 mm ont ensuite ete moulees a 160'^C apres prechauffage de 
I'ebauche durant 3 minutes et mise sous pression durant 2 minutes avant refroidissement, 
a Faide d'une presse a compression. 

35 Les eprouvettes necessaires a la determination des proprietes mecaniques ont ete 
decoupees dans ces plaques. 

Les differents carbonates de calcium testes sont : 
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Essai n° 11 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre une craie naturelle, traitee avec 1 % 
d'acide stearique, de surface specifique 6 m2/g mesuree selon la methode B.E.T norme 
ISO 4652 (produit I). 

5 

Essai 12 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre une craie naturelle, traitee avec 1 % 
d'acide stearique, de surface specifique 10 m2/g mesuree selon la methode B.E.T. 
norme ISO 4652 (produit J). 

10 

Essai n"" 13 : 

Cet essai illustre T invention et met en oeuvre le produit F selon T invention. 

Les proprietes mecaniques sont appreciees par les essais dynamometriques (resistance a 
15 la rupture, allongement a la rupture, module 100 %) effectues par la mise en oeuvre de 
I'appareillage Instron^" selon la norme ISO 37, a une temperature de 23°C et pour une 
Vitesse de traction de 10 cm/min. 

La resistance au dechirement ASTM-C est, elle, determinee selon la methode de la 
20 norme ISO R-34 et la durete Shore C selon la methode de la norme ISO 868. 

Les resultats de ces mesures de proprietes mecaniques sont rassembles dans le tableau 11 
ci-apres. 
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TABLEAU II 



Essai n° 


Art 

mit^W PI I r 
aiiiC'iicui 


Art 


Invention 


11 


12 


13 


Resistance a la rupture (daN/cm^* 


128 


130 


136 


Allongement a la rupture (%) 


300 


260 


172 


Module 100 % (daN/cm^^ 


83 


106 


127 


Resistance au dechirement ASTM-C (daN/cm) 


47 


56 


58 


Durete Shore C a 15 s (en daN/cm) 


60 


64 


74 



On voit que les proprietes mecaniques obtenues sont excellentes et sont superieures a 
celles obtenues avec des carDonates de calcium naturels broyes mais de surface 
specif ique hors du domaine de 1' invention, 

5 

L'invention permet done d'optimiser les formulations en fonction de la propriete 
mecanique a privilegier. 



EXEMPLE 3 : 

10 

Cet exemple concerne Tutilisation de carbonates de calcium comme regulateur de 
rheologie pour la preparation d'elastomere a base de caoutchouc naturel et synthetique. 



On a cherche dans cet exemple a apprecier Tinfluence de la surface specifique d'une 
15 craie naturelle broyee selon I'invention sur les proprietes de melanges a base de 
caoutchoucs naturels et synthetiques, en comparaison avec un carbonate de calcium 
precipite de Tart anterieur. 



20 



Pour ce faire, on a realise pour chacun des essais n° 14 et 15, le melange suivant : 



Caoutchouc naturel (feuille fumee qualite RSS 1) 100 

Caoutchouc SBR (Styrene-butadiene, Cariflex'"' 1502 de Shell) 40 

Oxyde de zinc (Qualite neige) de Vieille Montagne 5 

Acide stearique 2 

25 Soufre 1,5 
N-cyclohexyl 2 benzothiazyl sulfenamide (Vulcafor'" CBS de Vulnax) 1 

Disulfure de tetramethyle-thiuram (Vulkacit'" DTMT de Bayer) 0,5 

Carbonate de calcium a tester 100 
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Essai n° 14 : 

Cet essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un carbonate de calcium precipite 
commercialise par la societe Solvay sous le nom Socal U1S2 (produit K). 

5 Essai n° 15 : 

Cet essai illustre Tinvention et met en oeuvre le produit F selon Tinvention. 

Ces deux essais sont effectues de la maniere suivante : 

10 Un melange-maitre pure gomme est prepare, par incorporation successive des divers 
ingredients sauf le carbonate de calcium selon la technique habituelle de Thomme de 
Tart, sur un malaxeur a cylindre regule en temperature, par malaxage durant 10 minutes 
(friction I / 1,4) a 60X. 

15 Sur ce melange-maitre, on a preleve deux echantillons dans lesquels ont ete incorpores 
les carbonates de calcium a tester, par malaxage a GO^'C durant 12 minutes. 

Apres determination des optimums de vulcanisation a 155°C a Taide du rheometre 
Monsanto, des plaques ont ete moulees et vulcanisees a cet optimum pour effectuer la 
20 mesure des proprietes mecaniques selon le meme mode operatoire que celui des essais 
precedents. 



Les resultats des proprietes mecaniques sont rassembles dans le tableau III ci-apres. 
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TABLEAU III 



Essai n° 


Art anterieur 


TnvPTitinn 

1.11 V ^lliXV^ll 


14 


15 


Optimum de vulcanisation a 155**C 


5 min. 15 s 


5 min. 


Rupture daN/cm^ 


119 


109 


Module 300 % daN/cm' 


41 


39 


Allongement % 


500 


485 


Dechirement ASTM-C daN/cm 


23 


26 


Durete Shore A (15 s) 


61 


61 



Un voit que le proauit seion rmvemion reduit le temps de mise en oeuvre (optimum de 
vulcanisation) ainsi que les proprietes de resistance au dechirement. 

5 

On effectue de meme les essais n° 16, 17 et 18 par la mise en oeuvre de la formulation 
suivante : 



Caoutchouc SBR (Styrene-butadiene, Cariflex'" 1502 de Shell) 40 

10 Caoutchouc naturel (feuille fumee qualite RSS 1) 60 

Oxyde de zinc (Qualite neige) de Vieille Montagne 5 

Acide stearique 2 

Soufre 2 
N-cyclohexyl 2 benzothiazyl sulfenamide (Vulcafor""" CBS de Vulnax) 0,9 

15 Accelerateur diorthotolylguanidine (Vulcafor'"" DOTG de Vulnax) 0,3 

Carbonate de calcium a tester 100 



Essai n*" 16 : 

Get essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un carbonate de calcium precipite 
20 commercialise par la societe Solvay sous le nom Socal U1S2 (produit K). 

Essai n*" 17 : 

Get essai illustre I'art anterieur et met en oeuvre un carbonate de calcium de type craie, 
broye en voie humide et seche, traite, de diametre moyen egal a 1,4 micrometre mesure a 
25 Taide du Sedigraph 5100 de la societe Micromeritics et de surface specifique egale a 10 
mVg mesuree selon methode B.E.T. norme ISO 4652 (produit J). 
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Essai n*" 18 : 

Cet essai illustre T invention et met en oeuvre le produit G selon T invention. 



Sur ce melange-maitre fabrique avec le meme mode operatoire que dans Tessai 
5 precedent, on a preleve trois echantillons dans lesquels ont ete incorpores les carbonates 
de calcium a tester, par malaxage a 60°C durant 12 minutes. 

Apres determination des optimums de vulcanisation, des plaques ont ete moulees et 
vulcanisees a cet optimum pour effectuer la mesure des proprietes mecaniques selon le 
10 meme mode operatoire que pour les essais precedents. 

Les resultats des proprietes mecaniques sont rassembles dans le tableau IV ci-apres. 
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TABLEAU IV 





Art anterieur 


Art anterieur 


Invention 


Essai n*' 


16 


17 


18 


Optimum de vulcanisation a 150**C 


23 min. 30 s 


16 min. 45 s 


11 min. 


R6sistance a la rupture (daN/cm^* 


122 


132 


132 


Module 300 % (daN/cm^> 


16,5 


20 


20 


Allongement % 


695 


715 


695 


Resistance au dechirement ASTM-C 
(daN/cm) 


23 


28 


28 


Diirele. Shnrft A H S en ('daN/cm'i 


51 


SO 


sn 



On voit que le produit selon 1' invention ameliore le temps de mise en oeuvre (Optimum 
de vulcanisation) et dans leur majorite les proprietes mecaniques. 

5 

EXEMPLE 4 : 

On a precede a une seconde serie d'essais (essais n° 19 et 20) dans un caoutchouc 
10 nature! charge a 40 per de charge minerale et de formule de base : 



Caoutchouc naturel (feuille fumee qualite RSS 1) 100 

Resine coumarone 60/70 5,6 

Resine de colophane 3 

Oxyde de zinc (Qualite neige) de Vieille Montague 40 

Acide stearique 0,5 

Huile 4,3 

Acc61erateur disulfure de benzothiazyle (Vulcafor^*" MBTS de Vulnax) 1 

Accelerateur diphenylguanidine (Vulcafor^" DPG de Vulnax) 0,36 



Les carbonates de calcium a tester sont : 
15 Essai n° 19 : 

Un carbonate de calcium precipite (produit K) pour cet essai qui illustre Tart anterieur. 
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Essai n"" 20 : 

Un carbonate de calcium naturel selon T invention (produit G) pour cet essai qui illustre 
r invention. 

5 Les resultats des proprietes mecaniques, mesurees avec le meme mode operatoire que 
pour les essais suivants, sont rassembles dans le tableau V ci-apres. 

TABLEAU V 

10 





Art 
anterieur 


Invention 


Essai n" 


19 


20 


Optimum de vulcanisation a 150°C 


7 min. 15 s 


8 min. 15 s 


Resistance a la rupture (daN/cm^' 


246 


246 


Module 300 % (daN/cm='> 


32 


31 


Allongement % 


710 


710 


Durete Shore A (15 s) en (daN/cm) 


45 


46,5 



On voit que le produit selon T invention permet d'obtenir des resultats de proprietes 
mecaniques equivalentes, cela meme en remplagant en totalite le carbonate de calcium 
15 precipite par un carbonate de calcium naturel. 
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REVENDICATIONS 

1. Regulateur de rheologie caracterise en ce qu'il s'agit d'un carbonate de calcium 
natural, broye a une grande finesse, de surface specifique de Tordre de 14 a 30 mVg, 

5 de preference de Tordre de 16 a 24 mVg et tres preferentiellement de Tordre de 
20 m7g, mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652. 

2. Regulateur de rheologie selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il s'agit d'un 
carbonate de calcium naturel, broye a une grande finesse, de surface specifique de 

10 14,4 m7g niesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652. 

3. Regulateur de rheologie, selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il s'agit d'un 

1 .1. A 1 1 £. X j« c„ — „«x«:i^:«,,,> Ar. 

16 mVg mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652. 

15 

4. Regulateur de rheologie selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il s'agit d'un 
carbonate de calcium naturel, broye a une grande finesse, de surface specifique de 
16,5 m7g mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652. 

20 5. Regulateur de rheologie selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il s'agit d'un 
carbonate de calcium naturel, broye a une grande finesse, de surface specifique de 
22 mVg mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652. 

6. Regulateur de rheologie selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il s'agit d'un 
25 carbonate de calcium naturel, broye a une grande finesse, de surface specifique de 

28 m7g mesuree selon la methode B.E.T. norme ISO 4652. 

7. Regulateur de rheologie selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, caracterise 
en ce qu'il s'agit d'un carbonate de calcium naturel traite a I'aide d'au moins un 

30 acide gras contenant 10 a 24 atomes de carbone ou son sel choisi parmi les sels de 
calcium, de magnesium, de zinc ou leur melange et plus particulierement a I'aide 
d'acide stearique ou son sel de calcium dans une proportion de I'ordre de 0,01 % a 
5 % en poids. 

35 8, Regulateur de rheologie selon la revendication 7, caracterise en ce qu'il s'agit d'un 
carbonate de calcium naturel traite a I'aide d'au moins un acide gras contenant 10 a 
24 atomes de carbone ou son sel choisi parmi les sels de calcium, de magnesium, de 
zinc ou leur melange et plus particulierement a I'aide d'acide stearique ou son sel 
de calcium dans une proportion de I'ordre de 1 % a 4 % en poids. 
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9. Regulateur de rheologie selon I'une quelconque des revendications 1 a 8, caracterise 
en ce qu'il presente une prise d'huile qui est superieure a 16 mesuree selon la norme 
ISO 787-V (Rub-out method). 

10. Utilisation d*un regulateur de rheologie, selon Tune quelconque des revendications 
1 a 9, pour la preparation de mastics, d'adhesifs, ou encore de plastisols. 

11. Utilisation d*un regulateur de rheologie, selon Tune quelconque des revendications 
1 a 9, pour la preparation de caoutchoucs. 

12. Utilisation comme regulateur de rheologie, des dispersions ou suspensions, dans un 
milieu organique, d'un carbonate de calcium naturel broye a une grande finesse 
selon Tune quelconque des revendications 1 a 9 pour la preparation de mastics ou 
enduits, d'adhesifs, ou encore de plastisols. 

13. Utilisation comme regulateur de rheologie, des dispersions ou suspensions, dans un 
milieu organique, d'un carbonate de calcium naturel broye a une grande finesse 
selon Tune quelconque des revendications 1 a 9, pour la preparation de caoutchoucs. 

14. Plastisol caracterise en ce qu'il comprend un regulateur de rheologie selon Tune 
quelconque des revendications 1 a 9. 

15. Caoutchouc, caracterise en ce qu'il comprend un regulateur de rheologie, selon Tune 
quelconque des revendications 1 a 9. 

16. Mastic ou enduit ou adhesif caracterise en ce qu'il comprend un regulateur de 
rheologie selon Tune quelconque des revendications 1 a 9. 

17. Mastic ou enduit ou adhesif selon la revendication 16 caracterise en ce qu'il 
comprend de plus un polyurethanne a groupes silane terminaux et un plastifiant du 
type phtalate. 

18. Mastic ou enduit ou adhesif selon Tune quelconque des revendications 16 et 17, 
caracterise en ce qu'il comprend de plus un ou plusieurs additifs choisis parmi de la 
silice fumee comme agent thixotrope, un agent de blancheur comme le TiOj, des 
stabilisants UV, des agents favorisant I'adherence, des catalyseurs comme le 
dilaurate de dibutyletain, des agents deshydratants comme un silane. 
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A. CLASSEMENT DE L'OBJET OE LA OEMANOE 

CIB 7 C01Fll7l8 C08K3/26 C08K9/04 



Seton la classtfication intdmationale des brevets (CtB) ou d la fois selon ta classification nationate et la CIB 



B. OOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consult^e {systdme de ctassifrcation suivi des symboles de classement) 

CIB 7 COIF C08K 



Documentation consutt6e autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents reinvent des domaines sur lesqueis a port4 ta recherche 



Base de donnees electrontque consutt^e au cours de la recherche internationale (nom de la base de donnees. et si realisable, termes de recherche utilises) 



C. DOCUMENTS CONSiDERES COMME PERTINENTS 



Cat^gohe ^ Identification des documertts crtes, avec, le cas echeant, rindication des passages pertinents 



DE 44 00 566 A (PLUSS STAUFFER AG) 

21 juillet 1994 (1994-07-21) 

abrege en entier; page 2, Hgne 36 - ligne 

38; Les Tableaux 1-4; page 4, ligne 63 - 

Hgne 66 

US 5 015 669 A (AUMANN GERD ET AL) 

14 mal 1991 (1991-05-14) 

colonne 1, ligne 32 - Hgne 41; colonne 2, 

ligne 42 - ligne 47; colonne 3, ligne 16 - 

ligne 31, ligne 65 - ligne 68; colonne 5, 

ligne 3 - ligne 14 



no. des reverxjj cations visees 



EP 0 384 609 
29 aoQt 1990 



A (DOW CORNING SA) 
(1990-08-29) 



page 1 -page 6; revendi cat ions 1-4 

-/-- 



1-9,12 



1-13 



1-12, 
15-18 



HI 



Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents 



Les documents de families de brevets sont indiquds en annexe 



^ Categories speciales de documents cit^s: 

"A" document d^finissant I'dtat general de la technique, non 
consid^re comme partlcutidrement pertinent 

"E' document anterteur, mais public k ta date de d^pdt international 
ou aprds catte date 

"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de 
priority ou cite pour determiner ta date de publication d'une 
autre citation ou pour une raison speciale (telle qu Indiqu6e) 

"O" document se ret^rant ^ une divulgation or ale. h un usage, k 
une exposition ou tous autres moyens 

"P" document pubiie avant la date de depdt international, mais 
posterieurement ^ la date de priority revendiqude 



document uttdrieur public aprds la date de d^p^t international ou la 
date de priority et n'appartenenant pas k retat de la 
technique pertinent, mars citd pour comprendre (e principe 
ou la theorie constituent la base de Tinvention 

"X" document particulidrement pertinent; finven tion revendlqu^e r\e peut 
etre constderee comme rwuvelle ou comme impliquant une activite 
inventive par rapport au document consider^ isoldment 

"Y" document particuli^rement pertinent; Cinven tion revendiqude 

ne peut dtre consid^ree comme impliquant une activity inventive 
lorsque te document est associd k un ou plusieurs autres 
documents de mdme nature, cette combinaison etant dvidente 
pour une personne du metier 

"A" document qui fait partie de la mdme lamille de brevets 



Date k laquelle la recherche internationale a ete effectivement achevee 



20 decembre 1999 



Date d'expedttion du present rapport de recherche internationale 



14/01/2000 



Nom et adresse postale de I 'administration chargee de la recherche internationale 
Office European des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040. Tx. 31 65t epo nl. 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Fonctionnaire autorise 



Siebel, E 
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Categohe Identtftcation des documents cites, avec.le cas echeant, Tindlcatlondes passages pertinents 



no. des revendications visees 



DE 197 39 475 A (TOYO TIRE & RUBBER CO) 
12 mars 1998 (1998-03-12) 
le document en entier 

US 5 214 092 A (LAMBERTY PHILIPPE ET AL) 

25 mai 1993 (1993-05-25) 

colonne 2, ligne 60 -colonne 3, ligne 2 

US 3 959 192 A (OELFOSSE PIERRE ET AL) 
25 mai 1976 (1976-05-25) 
le document en entier 



1-12,14 



1,7-9, 
12,13 



1,12-18 
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Ide intemationale n** 
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A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE 

IPC T" 'Win \7\B c68k3/26 C08K9/04 
Selon la classification intemationale des brevets (CIB) ou a la fois scion la classification nationale el la CIB 

B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 

Documentation minimale consultee (systcme dc classification suivi dcs symboles de ciasscmcnt) 

IPC 7 COIF C08K 

Documentation consultee autre que la documentation minimale dans la mesure oil ces documents rclevent des domaines sur lesquels a portc la 
recherche 



Base de donnces electronique consultee au cours dc la recherche intemationale (nom de la base de donnees, et si cela est realisable, termes de 
recherche utilises) 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COM ME PERTINENTS 









X 


DE 44 00 566 A (PLUSS STAUFFER AG). 2 1 Juillet 1 994 (2 1 .07.94). 
Abrege en entier : page 2. ligne 36-ligne 38 ; les tableaux 1-4 ; page 4, 
Eigne 63-ligne 66. 


1-9,12 


X 


US 5 01 5 669 A (AUM ANN GERD ETAL), 14 Mai 1991 (14.05.91), 
Colonne 1. ligne 32-ligne 41 : colonne 2. ligne 42-ligne 47 ; colonne 3, 
Ligne 16-ligne 31. ligne 65-iigne 68 ; colonne 5, ligne 3-ligne 14. 


1-13 


X 


EP 0 384 609 A (DOW CORNING SA) 29 Aout 1990 (29.08.90). 
Page I -page 6 : revendications 1-4. 


1-12 
15-18 


yC Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents. 


^ Lcs documents dc fiamilles de brevets sont indiques en annexe. 


* Cat6ganes sp6ciales de documents cit^ : 

"A" documentd^finissamr^g6n6ralde la technique, n*6tant pas consid6r6 

oomme particulieremenl pertinent 
"E*' document anlirieurv nuds publie k la date dc d6p6t international ou 

t^trha, cette date 

•*L" document pouvant jeter un doutc sur unc revendication de piiorit6 ou 

csMb pour <&erminer la date de publication d'une autre citation ou pour 

une raison spteiale (telle qu'indiqu6e) 
"0" document se r6f6rant a une divulgation orale, a im usage, k une 

exposition ou tous autres moyens 
*T" document public avant la daU de d^t international, mais ^res la date 

de phoht6 revendiquee 


"T' document tih^eur public s^jres la date de dipot international ou la 
date de priority et n*i^}partenant pas k Tdtat de la technique oertinent, 
mais citi pour permettre de comprendre Ic ptincipe ou la theorie 
oonstituant ta base de Tinvemion 

^'X** document particuliiremem pertinent; 1' invention revendiquee ne 
peut dtre consid6r6e comme nouvelle ou conune impliquant une 
activite inventive par rapport au document considcre fsolemcnt 

"Y" document particulieremenl pertinent; T invention revendiquee nc 
peut etre considiree comme impliquant unc activite inventive loisque 
le documem est as80ci6 A un ou plusieurs autres documents de meme 
nature, cette combinaison itant evidente pour une personne du 
metier 

document qui fait partie de la meme famille de brevets 


Date a laquelle la recherche a etc effectivement achev6e 

20 December 1999 (20.12.99) 


Date d' expedition du rapport de recherche 

14 January 2000(14.01.00) 
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DE 4400566 A 




AT 


151730 T 


15-05-1997 






DE 


59402404 D 


22-05-1997 






EP 


0607840 A 


27-07-1994 






NO 


940164 A 


20-07-1994 






US 


5533678 A 


09-07-1996 


US 5015669 A 


14-05-1991 


DE 


3900054 A 


12-07-1990 






AT 


94581 T 


15-10-1993 






DF 


589Q562Q D 


21-10-1993 






EP 


0377149 A 


11-07-1990 






ES 


2044039 T 


01-01-1994 






jp 


2228349 A 


11-09-1990 






JP 


2856803 B 


10-02-1999 






KR 


141697 B 


15-06-1998 


EP 0384609 A 


29-08-1990 


CA 




22-08-1990 






DE 


69011154 D 


08-09-1994 






DE 


69011154 T 


12-01-1995 






JP 


coo/ U IC u 


26-04-1999 






JP 


1041 1R7 A 

•J\J*t X X>J f r\ 


O 1 AO 1 rtA 1 

21-02-1991 






US 


4962152 A 


09-10-1990 


Dc 19739475 A 


12-03-1998 


JP 




07-04-1998 







IIS 




27-04-1999 


US 5214092 A 


25-05-1993 


RE 


1004374 A 


10-11-1992 






US 


R3fi27Q0 A 


08-11-1994 






AT 


140470 T 


15-08-1996 






CA 


2060451 A 


02-08-1992 






DE 


69212181 D 


22-08-1996 








fiQ?121fl1 T 
vycxCxox 1 


20-02-1997 










AO 1 O 1 A A^ 

02-12-1996 






EP 


0502560 A 


09-09-1992 






ES 


2092008 T 


16-11-1996 






JP 


4311753 A 


04-11-1992 






NO 


303545 B 


Z/-07-1998 


US 3959192 A 


25-05-1976 


DE 


2309516 A 


19-09-1974 






FR 


2203850 A 


17-05-1974 






GB 


1415746 A 


26-11-1975 
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DOCKET NO.: 2057.mJS0PCT — ^ ' 

A JG^ec'd PCT/PTO 0 9 APR 2001 

IN THE^NITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 

IN RE APPLICATION OF: Pierre BLANCHARD, et al. 

SERIAL NUMBER: NEW U.S. PCT APPLICATION (based on PCT/IB99/01625) 
FILED: HEREWITH 

FOR: NOVEL RHEOLOGY REGULATORS OF THE CRUSHED NATURAL CALCIUM 
CARBONATE TYPE, POSSIBLY TREATED WITH A FATTY ACID OR ITS SALT, AND 
THEIR APPLICATION IN POLYMERIC COMPOSITIONS 

REQUEST FOR CONSIDERATION OF DOCUMENTS 
CITED IN INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Assistant Commissioner for Patents 
Washington, D.C. 20231 

Sir: 

In the matter of the above-identified application for patent, notice is hereby given that 
applicant(s) request that the Examiner consider the documents cited in the International Search 
Report according to MPEP §609 and so indicate by a statement in the first Office Action that the 
information has been considered. When the Form PCT/DO/EO/903 indicates both the search report 
and copies of the documents are present in the national stage file, there is no requirement for the 
applicant(s) to submit them (1 156 O.G. 91 November 23, 1993). 



Respectfully submitted, 

OBLON, SPIVAK, McCLELLAND, 
MAIER & NEUSTADT, P.C. 




22850 




Norman F. Obion 
Attorney of Record 
Registration No. 24,618 
Surinder Sachar 
Attorney of Record 
Registration No. 34,423 
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Fax No. (703)413-2220 
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(regie 61.2 du PCT) 


Destinataire: 

Assistant Commissioner for Patents 
United States Patent and Trademark 
Office 
Box PCT 

wasningion, u.L'.zu^oi 
ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

en sa quality d'office 6lu 


Date d'expedrtion Qour/mois/annee) 
05juin 2000 (05,06.00) 




Demande internationale no 
PCT/IB99/01625 


Reference du dossier du deposant ou du mandataire 
D1 PAT 597 W 


Date du depot international (jour/mois/annee) 

01 octobre 1999 (01.10.99) 


Date de priorite (jour/mois/annee) 

07 octobre 1998 (07.10.98) 


Deposant 

BLANCHARD, Pierre etc 



1. L'office designe est avise de son election qui a ete faite: 

I X I dans ta demande d'examen preliminaire international presentee a I'adminlstration chargee de I'examen preliminaire 

04 mai 2000 (04.05.00) 



international le: 



I I dans une declaration visant une election ulterieure deposee aupres du Bureau international le: 



2. L'election | X| a ete faite 

I I n'a pas ete faite 

avant I'expiration d'un delai de 19 mois a compter de la date de priorite ou, lorsque la regie 32 s'applique, dans le delai vise 
a la regie 32.2b). 





Fonctionnaire autorise 


Bureau international de rOMPI 


34, chemin des Colombettes 


Olivia RANAIVOJAONA 


121 1 Geneve 20, Suisse 




no de telecopieur: (41-22) 740.14.35 


no de telephone: (41-22) 338.83.38 
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INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



International application No. 
PCT/IB 99/01625 



A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER ^ : 

IPC7:C01F11/18 C08K3/26 C08K9/04 
According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC 



B. FIELDS SEARCHED 



Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols) 
IPC 7: CO IF C08K 



Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched 



Electronic data base consulted during the international search (name of data base and, where practicable, search terms used) 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category* 


Citation of document, witn inaicauon, wnerc appropnmc, oi mc icicvmu ya^^a^^:^ 




X 


DE 44 00 566 A (PLUSS STAUFFER AG), 21 July 1994 (21.07.94), 

the whole abstract ; page 2, line 36-line 38 ; tables 1-4 ; page 4, line 63-line 66. 


1-9,12 


X 


US 5 01 5 669 A (AUM ANN GERD ETAL), 14 May 1991 (14.05.91), 
coiumn 1, line 32-line 4 1 ; column 2, 
line 42-line 47 ; column 3, line 16-Ijne 31, line 65-iine 68 ; 
column 5, line 3-line 14. 


1-13 


X 


EP 0 384 609 A (DOW CORNING SA), 29 August 1990 (29.08.90), 
page 1 -page 6 ; claims 1 -4. 

-/- 


1-12 
15-18 


1 ^ Further documents are listed in the continuation of Box C. 


L2LI See patent family 


annex. 


* special categories of cited documents: 

"A" document defining the geiieral slate of the an whicli is not consi- 
dered to be of particular relevance 

"E" earlier document but published on or after the international filing 
date 

"L" document which may throw doubts on priority ctaim(s) or which 
is cited to establish the publication date of another citation or 
other special reason (as specified) 

"0" docimient referring to an oral disclosure, use, exhibition or other means 

*^P" document published prior to the international filing dale but later 
the priority date claimed 


"T" later document published after the international filing date or 
priority date and not in conflict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the invention 

*'X" document of particular relevance; the claimed invention cannot be 
considered novel or cannot be considered to involve an inventive 
step wlien the document is taken alone 

*'Y" document of particular relevance; the claimed invention cannol be 
considered to involve an inventive step when the document is com- 
bined with one or more other such documents, such combination 
being obvious fo a person skilled in the art 

"cfc" document member of the same paterit family 


Date of the actual completion of the international search 
20 December 1999 (20.12.99) 


Date of mailing of the international search report 
14 January 2000(14.01.00) 


Name and mailing address of the ISA/ 

European Patent Office 

Facsimile No. 


Authorized officer , . 
Telephone No. 



Form PrT/TSA/2in T'sccnnd sheets Mnlv lOW 
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C.(Contlnuatlon) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 


Category ' 


Citation of documont, with Indication, wnero appropriate, of the retevant passages 


Relevant to claim No. 


X 


DE 197 39 475 A (TOYO TIRE & RUBBER CO) 
12 March 1998 (1998-03-12) 
the whole document 




1-12,14 


X 


US 5 214 092 A (LAMBERTY PHILIPPE ET AL) 

25 May 1993 (1993-05-25) 

column 2, line 60 -column 3, line 2 




1,7-9, 
12,13 


A 


US 3 959 192 A (DELFOSSE PIERRE ET AL) 
25 May 1976 (1976-05-25) 
the whole document 




1,12-18 
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ERCHE INTERNATIONALE 
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PCT/IB 99/01625 



A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE 

CIB 7 C01Fll7l8 C08K3/26 



C08K9/04 



Selon la classification Internationale des brevets (CIB) ou k la fois selon la classification nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation mtntmale consultde (systfeme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 COIF C08K 



Documentation consult^e autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents reinvent des domaines sur lesquels a port6 ta recherche 



Base de donnees 6lectronique consultee au cours de la recherche internationale (nom de la base de donn^es, et si realisable, termes de recherche utilises) 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cat^gorle ° Identification des documents cit6s, avec, le cas 6cheant, Tindication des passages pertinents 



no. des revendications vis^es 



21 juillet 1994 (1994-07-21) 
abrege en entier; page 2, ligne 36 - ligne 
38; Les Tableaux 1-4; page 4, ligne 63 - 
ligne 66 

US 5 015 669 A (AUMANN GERD ET AL) 

14 mai 1991 (1991-05-14) 

colonne 1, ligne 32 - ligne 41; colonne 2, 

ligne 42 - ligne 47; colonne 3, ligne 16 - 

ligne 31, ligne 65 - ligne 68; colonne 5, 

ligne 3 - ligne 14 

EP 0 384 609 A (DOW CORNING SA) 

29 aout 1990 (1990-08-29) 

page 1 -page 6; revendications 1-4 

-/-- 



1-13 



1-12, 
15-18 



j y 1 Voir la suite du cadre C pour !a fin de la tiste des documents 


Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 


^ Categories speciales de documents cites: ^^^^^^^j ^^^^^^^ p^^^ij^ ^^^^^ ^^ ^ate de depot international ou la 

date de priorite et n'appartenenant pas k I'etat de la 
"A" document definissant Tetat general de la technique, non technique pertinent, mats cite pour comprendre le principe 

consider^ comme particulidrement pertinent oy la theorie constituant la base de Tinvention 
"E" document anterieur, mats publie ^ la date de depot international „^., ^o^ument particutiSrement pertinent; i'inven tion revendiquee ne peut 

ou aprfes cette date ^^^q consideree comme nouvelle ou comme impliquant une activity 
"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de inventive par rapport au document considere isol6ment 

priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une <y» document particuliferement pertinent; Tinven tlon revendiquee 

autre citation ou pour une raison spdciale (telle quMndiquee) pQ^^^ gj^e consideree comme impliquant une activity inventive 
"O" document se r^ferant ^ une divulgation orale, k un usage, k lorsque le document est associe k un ou plusieurs autres 

une exposition ou tous autres moyens documents de meme nature, cette combinaison etant 6v)dente 

"P" document public avant la date de d^pdt international, mais P°"^ P^^°""^ "'^^'^^ 

posterieurement k la date de priorite revendiquee "&" document qui fait partie de la m§me famille de brev?;ti 


Date laquelle la recherche internationale a effectivement achev^e 

20 (jecembre 1999 


Date d'expedition du present rapport de recherche internationale 

14/01/2000 


Nom et adresse postale de Tadministration charg6e de la recherche internationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 


Fonctionnaire autorise 

Siebel, E 
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Categorie ° 


Identification des documents cites, avecle cas echeant, t'indicatlondes passages pertinents 


no. dss revendicationsvisees 


X 


DE 197 39 475 A (TOYO TIRE & RUBBER CO) 
12 mars 1998 (1998-03-12) 
1e document en entier 


1-12,14 


X 


US 5 214 092 A (LAMBERTY PHILIPPE ET AL) 

25 mai 1993 (1993-05-25) 

colonne 2, ligne 60 -colonne 3, ligne 2 


1,7-9, 
12,13 


A 


US 3 959 192 A (DELFOSSE PIERRE ET AL) 
25 mai 1976 (1976-05-25) 
le document en entier 


1,12-18 
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RAPPORT DE 

Renseignements relatifs 



ERCHE INTERNATIONALE 

membresde families de brevets 



mande Internationale No 

PCT/IB 99/01625 



Documfint br6v6t cit© 


Date de 


Membre(s) de la 




Date de 


au rapport de recherche 


publication 


famine de brevet(s) 




publication 


DE 4400566 A 


21-07-1994 


AT 


151730 


T 
1 


1 C nC 1 QQ7 

10 Ub iyy / 




DE 


59402404 


U 


00_nC_1 QQ7 






EP 


0607840 


A 


27-07-1994 






NO 


940164 


A 


20-07-1994 






US 


5533678 


A 


09-07-1996 



US 5015669 A 14-05-1991 



DE 


3900054 


A 


12-07- 


1990 


AT 


94581 


T 


15-10- 


1993 


DE 


58905629 


D 


21-10- 


•1993 


EP 


0377149 


A 


11-07- 


•1990 


ES 


2044039 


T 


01-01- 


■1994 


JP 


2228349 


A 


11-09- 


•1990 


OP 


2856803 


B 


10-02- 


•1999 


KR 


141697 


B 


15-06- 


■1998 



EP 0384609 A 29-08-1990 CA 2010239 A 22-08-1990 

DE 69011154 D 08-09-1994 

DE 69011154 T 12-01-1995 

JP 2887612 B 26-04-1999 



'^1 no 1 nrt 1 



us 4962152 A 09-10-1990 



DE 19739475 A 12-03-1998 JP 10087896 A 07-04-1998 

us 5896904 A 27-04-1999 



US 5214092 A 25-05-1993 



BE 


1004374 


A 


10- 


■11- 


1992 


US 


5362790 


A 


08- 


■11- 


1994 


AT 


140470 


T 


15- 


■08- 


1996 


CA 


2060451 


A 


02- 


-08- 


1992 


DE 


69212181 


D 


22- 


■08- 


1996 
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1 . Le present rapport d'exannen pr6!iminaire international, §tabli par radministaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au d^posant conformement ^ Particle 36. 

2. Ce RAPPORT connprend 6 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

□ II est accompagn§ d'ANNEXES, c'est-^-dlre de feuilles de la description, des revendications ou des desslns qui ont 
et6 modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupr^s de 
I'administratlon chargee de I'examen preliminaire International (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 



Base du rapport 



II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


□ 


VIII 





d'application industrielle 
Absence d'unit§ de I'invention 

Declaration motivee selon Particle 35(2) quant k la nouveaut§, I'activit^ inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 



Observations relatives a la demande Internationale 
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RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale PCT/IB99/01 625 



I. Base du rapport 

1 . Ce rapport a 6te r6dig6 sur la base des 6l6ments ci-apr6s {les feuilles de remplacement qui ont 4te remises a 
/'office r^cepteur en r^ponse a une invitation faite conformement ^ ('article 14 sont considerees dans le present 
rapport comme "initialement depos^es" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications (regies 70. 16 et 70. 17).) : 

Description, pages: 

1-18 version inltiale 

Revendications, N^: 

1-18 version initiale 

2. En ce qui conceme la langue, tous (es Elements indiqu^s ci-dessus ^taient h la disposition de ('administration ou 
lui ont ^t^ remis dans la tangue dans laquelle la demande Internationale a et6 deposee, sauf indication contraire 
donn6e sous ce point. 

Ces Elements 6taient a la disposition de I'admlnistration ou lui ont 6t6 remis dans la langue suivante: , qui est : 

□ la langue d'une traduction remise aux fins de la recherche Internationale (selon la regie 23.1(b)). 

□ la langue de publication de la demande intemationale (selon la regie 48,3(b)). 

□ la langue de la traduction remise aux fins de I'examen preliminaire Internationale (selon la regie 55.2 ou 
55.3). 

3. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d'acide amines divulguees dans la demande 
Internationale (le cas ech^ant), I'examen preliminaire intemationale a et6 effectu§ sur la base du listage des 
sequences : 

□ contenu dans la demande Internationale, sous forme ecrite. 

□ depose avec la demande Internationale, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ remis ulterieurement a I'administration, sous forme ecrite. 

□ remis ulterieurement a I'administration, sous forme dechiffrable par ordinateur. 

□ La declaration, selon laquelle le listage des sequences par ecrit et fourni ulterieurement ne va pas au-del^ 
de la divulgation faite dans la demande telle que d§pos6e, a 6te fournie. 

□ La declaration, selon laquelle les informations enregistrees sous dechiffrable par ordinateur sont identiques k 
celles du listages des sequences Presents par §crit, a et§ fournie. 

4. Les modifications ont entrain^ Tannulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n^ : 

□ des dessins, feuilles : 
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5. □ Le present rapport a 6t6 formule abstraction faite (de certaines) des modifications, qui ont §te considerees 
comme allant au-dela de I'expose de I'invention tel qu'il a 6t6 depose, comme il est indique ci-apr§s (regie 
70.2(c)) : 

(Toute feuille de remplacement comportant des modifications de cette nature doit etre indiquSe au point 1 et 
annexee au present rapport) 



6. Observations complementaires, le cas ^cheant : 



V. Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, ractivite inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 



Nouveaute 


Oui : 


Revendications 




Non : 


Revendications 


Activite inventive 


Oui : 


Revendications 




Non : 


Revendications 


Possibility d'application industrielle 


Oui : 


Revendications 




Non : 


Revendications 



2. Citations et explications 
voir feuille separee 



VIII. Observations relatives a la demande Internationale 

Les observations suivantes sont faites au sujet de la clarte des revendications, de la description et des dessins 
et de la question de savoir si les revendications se fondent entierement sur la description : 
voir feuille separee 
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Concernant le p int V 

Declaration motivee selon Particle 35(2) PCT quant a la nouveaute, I'activite 
inventive et la possibilite d'application industrielle; citations et explications a 
I'appui de cette declaration 

1. II est fait reference aux documents suivants: 

D1 : DE-A-4400566 
D2 : US-A-5015669 
D3 : EP-A-0384609 

D5 : US-A-5214092 
D6 : US-A-3959192 

2. Revendications de produit 1-9 

2.1 . Tous les documents cites dans le rapport de recherche international anticipent le 
produit objet de la revendication 1 . En particulier, le document D1 qui est consldere 
comme I'etat de I'art le plus proche decrit du carbonate de calcium naturel, broye a une 
grande finesse, de surface specifique superieur a 20 mVg, avec de nombreuses 
valeurs speclflques dans le domaine objet de la revendication 1 (voir tableaux 1-4). Par 
consequent, I'objet de la revendication 1 ne peut etre consldere comme nouveau au 
sens de rartlcle 33(2) PCT. 

2.2. Les valeurs de surface specifique deflnies dans les revendications 3 (voir tableau 
III de D1) et 5 ( voir tableau page 6 de D3) sont connues de I'art anterleur et ne sont 
done pas considerees comme nouvelles. En outre, les revendications dependantes 2, 
4, 6 ne contlennent aucune caracteristique qui, en combinalson avec la revendication 1 
a laquelle elles se referent, definisse un objet qui satlsfasse aux exigences du PCT en 
ce qui conceme la nouveaute et I'activite inventive, car les valeurs de surface 
specifique objet de ces revendications dependantes ne represente qu'une legere 
modification par rapport aux valeurs citees dans I'etat de I'art anterleur (voir tableaux 
dans D1 et D3). 

2.3. Tenant compte des objections de clarte soulevees cl-dessous (cf. VIII-1 , 2, 6), 
I'objet des revendications 7 et 8 est consldere comme connu de tous les documents 
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cites dans le rapport de recherche international (voir par exemple D1 , p4l65; D2, 
resume; D3, p6l35; D4, p3l53; D5, c2160-66; D6, c3l14). Ces revendications ne sont 
done pas considerees comme nouvelles. 

2.4. La caracteristique additionnelle de la revendication 9 n'est pas consideree comme 
impliquant une activite inventive car cette caracteristique n'est que la consequence de 
la surface specifique elevee du carbonate de calcium deja connu de I'art anterieur. 

3- Las revendications de procede 10, 12 et de produit 14, 16-18 

Tenant compte des objections de clarte soulevees ci-dessous (cf. VIII-1 ,3,5), Les 

deja un tel procede et le produit obtenu. Par consequent, I'objet des revendications 10, 
12 et 14, 16-18 ne peut pas etre considere comme nouveau au sens de I'Article 
33(2)PCT. 

4. Les revendications de procede 11, 13 et de produit 15 

Tenant compte des objections de clarte soulevees ci-dessous (cf. VIII-4), Les 
documents D1 (Resume), D3(p1i4 et revendications), D4(resume), D6(c1l21-27) 
decrivent deja un tel procede et le produit obtenu. II en resulte que I'objet des 
revendications 1 1 , 1 3 et 1 5 ne peut pas etre considere comme nouveau au sens de 
I'Articie 33(2)PCT. 

Concernant le point VIII 

Observations relatives a la demande internationale 

1 . Les termes "de I'ordre de" et "comme" utilises dans les revendications 1 , 7, 8 et 1 8 
sont vagues et equivoques, et laissent un doute quant a la signification des 
caracteristiques techniques auxquelles ils se referent. L'objet des dites revendications 
n'est done pas clairement defini (article 6 PCT). 

2. Les expressions "de preference", "tres preferentiellement", "plus particulierement" 
utilises dans les revendications 1 , 7 et 8 ne limitent en rien la portee des revendications 
concernees (cf. Directives 1 1 1-4.6 PCT). II en resulte que I'objet des revendications 7 et 
8 est considere comme identique. 



Formulaire PCT/Feuille s6par§e/409 (feuille 2) (OEB-avril 1997) 



RAPPORT D'EXAMEN Demande intemationale n** PCT/IB99/01 625 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL - FEUILLE SEPAREE 

3. Bien que les revendications 10 et 12 aient ete redigees sous forme de 
revendications independantes distinctes, il semble qu'elles aient le meme objet et 
qu'elles ne different I'une de I'autre que par une variation dans la definition de Tobjet 
pour lequel la protection est demandee et/ou par les termes utilises pour en definir les 
caracteristiques. Par consequent ces revendications ne sont pas concises. De plus, 
prises dans leur ensemble, elles sont denuees de clarte, car du fait de la pluralite des 
revendications independantes, il est difficile, voire impossible de determiner I'objet pour 
lequel une protection est demandee, et la delimitation par un tiers de I'etendue de la 
protection demandee necessite des efforts excessifs. 

requises a Tarticle 6 PCT. 

Afin d'echapper a cette objection, il semble approprie de deposer un jeu modifie 
de revendications definissant I'objet pertinent par une seule revendication 
independante dans chaque categorie, suivie de revendications dependantes 
couvrant des caracteristiques purement optionnelles (regie 6.4 PCT). 

4. Meme objection qu'au paragraphe 3 precedent en ce qui concerne les 
revendications 11 et 13. 

5. Les caracteristiques des revendications 17 et 18 ne sont pas mentionnees dans la 
description, Les revendications 17 et 18 ne se fondent done pas sur la description, 
comme I'exige Tarticle 6 PCT. 

6. L'objet des revendications 1-9 (carbonate de calcium) est defini par reference a 
Tutilisation a laquelle est destine ce produit ("Regulateur de rheologie"), il en resulte un 
manque de clarte (voir directives lll-4.8a PCT) du fait qu'il ne semble pas possible de 
distinguer un carbonate de calcium ayant part ailleurs toutes les autres caracteristiques 
definies dans la revendication 1 , d'un carbonate de calcium susceptible d'etre utilise 
comme regulateur de rheologie. 
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(article 18 et regies 43 et 44 du PCT) 



R^f^rence du dossier du d^posant ou 
du mandataire 

Dl PAT 597 W 


POUR SUITE notification de transmission du rapport de recherche internationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas 6ch6ant, le point 5 ci-apr6s 

A DONNER 


Demande internationale n** 

PCT/ IB 99/01625 


Date du d6p6t international (your/mo/s/ann^e; 

01/10/1999 


(Date de priority (la plus ancienne) 
(jour/mois/ann^e) 

07/10/1998 


D6posant 

PLUSS-STAUFER AG et al , 



Le present rapport de recherche internationale, 6tabli par I'administration charg^e de la recherche internationale, est transmis au 
d^posant conform6merit k I'article 18. Une copie en est transmise au Bureau International. 

Ce rapport de recherche internationale comprend 3 feuilles. 

I X I II est aussi accompagn^ d'une copie de chaque document relatif h r^tat de la technique qui y est cit6. 



1 . Base du rapport 

a. En ce qui concerne la langue, la recherche internationale a 6t6 effectu^e sur la base de la demande internationale dans la 
langue dans laquelle elle a 6t6 d^pos^e, sauf indication contraire donn^e sous le mdme point. 

I I la recherche internationale a 6t6 effectu^e sur la base d'une traduction de la demande internationale remise ^ I'administration. 

b. En ce qui concerne les sequences de nucleotides ou d*acldes amines divulgu^es dans la demande internationale (le cas ^ch^ant) 
la recherche internationale a et^ effectu^e sur la base du listage des sequences : 

I I contenu dans la demande internationale, sous forme 6crite. 

depos^e avec la demande internationale, sous forme d^chiffrable par ordinateur. 
rem is ult^rieurement k I'administration, sous forme 6crite. 
rem is ult6rieurement k Tadministration, sous forme d^chiffrable par ordinateur. 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 



□ 
□ 



La declaration, selon laquelle le listage des sequences pr6sent6 par ^crit et fourni ult^rieurement ne vas pas au-del^i de la 
divulgation faite dans la demande telle que d6pos6e, a 6t6 fournie. 

La declaration, selon laquelle les informations enregistr^es sous forme d^chlffrable par ordinateur sont identiques k celles 
du listage des sequences presents par 6crit, a ete fournie. 

II a ete estime que certaines revendications ne pouvaient pas faire I'objet d'une recherche (voir le cadre I), 
il y a absence d'unit6 de Tinvention (voir le cadre II). 



4. En ce qui concerne le titre, 

I I le texte est approuv^ tel qu'il a et6 rem is par le d^posant. 
pT] Le texte a et6 6tabli par t 'administration et a la teneur suivante: 

NOUVEAUX REGULATEURS DE RHEOLOGIE DU TYPE CARBONATES DE CALCIUM NATURELS 
BROYES EVENTUELLEMENT TRAITES AVEC UN ACIDE GRAS OU SON SEL ET LEUR 
APPLICATION 

5. En ce qui concerne I'abregd, 

1^ le texte est approuv6 tel qu'il a 6te rem is par le d^posant 

□ le texte (reproduitdans le cadre III) a ete etabli par I'administration conform^ment k la r^gle 38.2b). Le d^posant peut 
presenter des observations k I'administration dans un d^lai d'un mois k compter de la date d'exp^dition du present rapport 
de recherche internationale. 

6. La figure des dessins k publier avec Tabr^g^ est la Figure n** 

I I sugg6r6e par le d^posant. Q Aucune des figures 

I I parce que le d^posant n'a pas sugg6r6 de figure. " ^ publier. 

I I parce que cette figure caract6rise mieux Tinvention, 
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' Demande Internationale No 



I Dem 

m 



fT/IB 99/01625 



CIB 7 COlFll/18 C08K3/26 C08K9/04 



Selon la classification Intemationale des brevets (CIB) ou & la fois selon la classification nationale et la CIB 



B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consutt6e (systSme de classification suivi des symboles de classement) 

CIB 7 COIF C08K 



Documentation consult6e autre que la documentation minimale dans la mesure olj ces documents reinvent des domaines sur lesquels a portd la recherche 



Base de donn6es 6lectronique oonsult^e au cours de la recherche Internationale (nom de la base de donn^es, et si realisable, termes de recherche utilises) 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Cat6gorie * 


Identification des documents cit6s, avec, le cas 6ch6ant, rindication des pa 


ssages pertinents 


no. des revendications visdes 









Ut 44 UU bbO A irLUb^ i>lMUI■^tK At^; 

21 juillGt 1994 (1994-07-21) 

abrege en entler; page 2, ligne 36 - ligne 

38; Les Tableaux 1-4; page 4, ligne 63 - 

ligne 66 

US 5 015 669 A (AUMANN GERD ET AL) 

14 mai 1991 (1991-05-14) 

colonne 1, ligne 32 - ligne 41; colonne 2, 

ligne 42 - ligne 47; colonne 3, ligne 16 - 

ligne 31, ligne 65 - ligne 68; colonne 5, 

ligne 3 - ligne 14 

EP 0 384 609 A (DOW CORNING SA) 

29 aoQt 1990 (1990-08-29) 

page 1 -page 6; revendications 1-4 

-/-- 



1-13 



1-12, 
15-18 



Voir la suite du cadre C pour la fin de la tiste des documents 



Les documents de families de brevets sont indiqu6s en annexe 



^ Categories spdciates de documents clt^s: 

"A" document d6finissant r6tat g^n^ral de la technique, non 

consider^ comme particulidrement pertinent 
"E" document ant6rieur, mais pubii6 d la date de d6p6t international 

ou apr^s cette date 
"L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de 

priority ou cite pour determiner la date de publication d'une 

autre citation ou pour une raison sp^ciale (telle quMndiqude) 
"O" document se r6f6rant ^ une divulgation orale, k un usage, h 

une exposition ou tous autres moyens 
"P" document public avant la date de d6pdt international, mals 

posterieurement k la date de priorit6 revendiqu^e 



T" document ult6rieur public apr6s la date de d^pdt international ou la 
date de priority et n'appartenenant pas ^ retat de la 
technique pertinent, mais cit6 pour oomprendre le principe 
ou la th^orie constltuant la base de I' invention 

'X" document particull6rement pertinent; I'inven tion revendiqu6e ne peut 
etre consid6r6e comme nouvelle ou comme impliquant une activrie 
inventive par rapport au document consid6r6 iso lament 
document particulidrement pertinent; I'inven tion revendlqu^e 
ne peut dtre consid^rde comme Impliquant une activity Inventive 
lorsque le document est associ6 un ou plusieurs autres 
documents de mSme nature, cette combinaison 6tant 6vident6 
pour une personne du metier 

document qui fait partie de la mdme famille de brevets 



"Y' 



"& 



Date d laquelle la recherche Internationale a ete effect) vement achev^e 



20 decembre 1999 



Date d'exp6dition du present rapport de recherche intemationale 



14/01/2000 



Nom et adresse postale de I'administration charg6e de la recherche Intemationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 Patenttaan 2 
NL-2280 HVRiiswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Fonctionnaire autorise 



Siebel, E 
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C.(suite) DCX:UMENTS CONSIDERES^MME PERTINENTS 


Categorle ° 


Identification des documents cites, avecje cas echeant, I'indicationdes passages pertinents 


no. des revendications vis^es 


X 


HF 1Q7 '^Q 47R A ^TOYO TIRE & RUBBER CO) 
12 mars 1998 (1998-03-12) 
le document en entier 




1-12,14 


X 


US 5 214 092 A (LAMBERTY PHILIPPE ET AL) 

25 mai 1993 (1993-05-25) 

colonne 2, ligne 60 -colonne 3, ligne 2 




1,7-9, 
12,13 


A 


US 3 959 192 A (DELFOSSE PIERRE ET AL) 
25 mai 1976 (1976-05-25) 
le document en entier 




1,12-18 
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INTERNATIOflBPSE ARCH REPORT 



InternatioMRTpplication No. 
PCT/IB 99/01625 
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1, With regard to the elements of the international application:* 
I I the international application as originally filed 
the description: 

pages I^IS ^ . as originally filed 

, filed with the demand 



pages 



pages . filed with the letter of 

^ the claims: 



pages ^ M8 ^^^^^„^^__ » originally filed 



pages 
pages 



, as amended (together with any statement under Article 19 

, filed with the demand 



pages , filed with the letter of 

I I the drawings: 



pages 
pages 



, as originally filed 
, filed with the demand 



I I the sequence listing part of the description: 

pages » as originally filed 

pages , filed with the demand 

pages , filed with the letter of 

2. With regard to the language, all the elements marked above were available or fiunished to this Authority in the language in which 
the intemational application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or fiimished to this Authority in the following language which is: 

I I the language of a translation furnished for the purposes of intemational search (under Rule 23 . 1 (b)). 
I I the language of publication of the intemational application (under Rule 48.3(b)). 

I I the language of the translation furnished for the purposes of intemational preliminary examination (under Rule 55.2 and/ 
or 55.3). 

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the intemational application, the intemational 
preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

I I contained in the intemational application in written fomi. 

I I filed together with the intemational application in computer readable form. 

I I fiuTiished subsequently to this Authority in written form. 

I I furnished subsequently to this Authority in computer readable fomi. 

I I The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 

intemational application as filed has been furnished. 
I I The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence J[sting has 

been furnished. 

4. The amendments have resulted in the cancellation of: 

I I the description, pages 

I I the claims, Nos. . 



I I the drawings, sheets/fig . 



□ This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to go 
beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)).** 

* Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
in this report as "originally filed" and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rule 70. J 6 
and 70.17), 

**Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item I and annexed to this report. 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



1 . Statement 

Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (lA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



2r 4, 6, 9 



1-18 



1-1? 



YES 



1, 3, 5, 7-8, 10-18 NO 

YES 
NO 



YES 
NO 



Citations and explanations 



Reference is made to the following documents; 



Dl: 


DE 


-A- 


44 00 


566 


D2: 


US 


-A- 


5 015 


669 


D3: 


EP 


-A- 


0 384 


609 


D4: 


DE 


-A- 


197 39 


475 


D5: 


US 


-A- 


5 214 


092 


D6: 


US 


-A- 


3 959 


192 



2, Product Claims 1-9 

2.1 All the documents cited in the international search 
report anticipate the product of Claim 1. In 
particular, document Dl, which is considered the 
closest prior art/ describes natural calcium 
carbonate, ground very fine and having a specific ^ 
surface area of more than 20 m^/g, with many 
specific values in the field of Claim 1 (see Tables 
1-4). Therefore, the subject matter of Claim 1 
cannot be considered novel within the meaning of PCT 
Article 33 (2) . 



2.2 The specific surface area values defined in Claim 3 
(see Table III of Dl) and 5 (see table on page 6 of 
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D3) are known from the prior art and are therefore 
not considered novel. Furthermore, dependent Claims 
2, A and 6 do not . contain any feature which, in 
combination with Claim 1 to which they refer, might 
define subject matter that meets the PCT 
requirements of novelty and inventive step, since 
the specific surface area values of these dependent 
claims are merely a slight variation from the values 
cited in the prior art (see tables in Dl and D3) . 



2.3 In light of the clarity objections raised below 

(cf. VIII, points 1, 2 and 6), the subject matter of 
Claims 7 and 8 is considered known from all the 
documents cited in the international search report 
(see for example Dl, page 4, line 65; D2, abstract; 
D3, page 6, line 35; D4, page 3, line 53; D5, column 
2, lines 60-66; D6, column 3, line 14). These 
claims are therefore not considered novel. 



2.4 The additional feature of Claim 9 is not considered 
to involve an inventive step, since this feature is 
merely the consequence of the large specific surface 
area of the calcium carbonate already known from the 
prior art. 

3. Method Claims 10 and 12 and product Claims 14 and 

16-18 - - 

In light of the clarity objections raised below (cf. 
VIII, points 1, 3, 5), documents Dl (page 4, lines 
63-66) , D2 (column 3, lines 56-59 and column 5, 
lines 2-14) and D6 (column 5, lines 65-68 and Table 
IVa) already describe such a method and the 
resulting product. Therefore, the subject matter of 
Claims 10, 12, 14 and 16-18 cannot be considered 
novel within the meaning of PCT Article 33(2). 



Form PrT/IPEA/409 (Box V) (January 1994) 



INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT 



fnational application No. 
PCT/IB 99/01625 



4. Method Claims 11 and 13 and product Claim 15 

In light of the clarity objections raised below (of. 
VIII, point 4), documents Dl (abstract), D3 (page 1, 
line 4 and claims), D4 (abstract) and D6 (column 1, 
lines 21-27) already describe such a method and the 
resulting product. As a result, the subject matter 
of Claims 11, 13 and 15 cannot be considered novel 
within the meaning of PCT Article 33(2). 
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VIII. Certain observations on the international application 



The following observations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the claims are fully 
supported by the description, are made: 

1. The terms ''around" and ''such as" used in Claims 
1^ 1, 8 and 18 are vague and ambiguous and cast 
doubt on the meaning of the technical features to 
which they refer. The subject matter of said claims 
therefore has not been clearly defined (PCT Article 
6) . 



2. The terms "preferably", "highly preferable" and 

way limit the scope of the claims in question (cf. 
PCT International Preliminary Examination 
Guidelines, III-4.6). As a result, the subject 
matter of Claims 7 and 8 is considered identical. 



3. Although Claims 10 and 12 have been drafted as 

separate independent claims, it appears that they 
have the same subject matter and that they differ 
only by virtue of a variation in the definition of 
the subject matter for which protection is sought 
and/or by the terms used to define the features 
thereof. Therefore, these claims are not, concise. 
Furthermore, taken . as a . whole, they are unclear, 
because the plurality of independent claims makes it 
difficult, if not impossible, to determine the 
subject matter for which protection is sought, and 
undue effort is required for a third party to 
ascertain the desired scope of protection. 



Consequently, Claims 10 and 12 do not meet the 
requirements of PCT Article 6. 
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VIII. Certain observations on the international application 



In order to address this objection, it appears to be 
appropriate to file an amended set of claims 
defining the relevant subject matter by a single 
independent claim in each category, followed by 
dependent claims covering the purely optional 
features (PCT Rule 6.4). 



4. The same objection as that of paragraph 3 above 
applies to Claims 11 and 13. 



The features of Claims 17 and 18 have not been 
mentioned in the description. Claims 17 and 18 are 
therefore not supported by the description, contrary 
to PCT Article 6. 



6. The subject matter of Claims 1-9 (calcium carbonate) 
is defined by referring to the use of this product 
("rheology regulator''). A lack of clarity results 
(see PCT International Preliminary Examination 
Guidelines, III-4.8a), since it does not appear 
possible to distinguish a calcium carbonate that 
also has all the other features defined in Claim 1 
from a calcium carbonate that could be used as a 
rheology regulator . 
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